Синтез гликолида из водного раствора гликолевой кислоты by Лукьянов, А. Е.
 Секция 8.  Химическая технология полимерных материалов
483
трометрии (спектрометр Agilent 7820+7890A, 
капиллярная колонка HP-INNOWAX (полиэти-
ленгликоль).
Взаимодействие дЦПд с ВТМС протекает 
через стадию мономеризации дициклопентади-
ена с образованием ЦПд, который, в свою оче-
редь, вступает в реакцию циклоприсоединения с 
ВТМС по реакции дильса-альдера. Продуктами 
этой реакции являются моно- и бициклические 
производные. Целевым продуктом реакции яв-
ляется бицикло[2.2.1]гепт-5-ен-2-ил(триметок-
си)силан, который в реакционной смеси пред-
ставлен в виде экзо- и эндо-изомеров [3].
Был определен компонентный состав ре-
акционных смесей и исследована зависимость 
концентрации винилтриметоксисилана, экзо- и 
эндо-продуктов от соотношения исходных ком-
понентов.
из результатов, представленных на рисунке, 
следует, что наилучшим соотношением реаген-
тов в данном интервале соотношений для прове-
дения реакции является 1,1 : 2 моль, так как сум-
марный выход основных продуктов при данном 
соотношении составляет 78 %.
наличие в структуре бицикло[2,2,1]
гепт-5-ен-2-ил(триметокси)силана кремний-
функциональных и органофункциональных 
циклических групп делает его перспективным 
мономером и сшивающим агентом для получе-
ния полиолефинов с объемной (каркасной) над-
молекулярной структурой.
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С каждым годом всё больше работ посвя-
щено биоразлагаемым полимерам. основная 
цель биополимеров заменить синтетический 
полимер, на способный к быстрой деградации в 
природе. Что позволит снизить нагрузку на эко-
логическую проблему мусора. Биоразлагаемый 
полимер полигликолид широко применяет в ка-
честве сырья для изготовления рассасывающих-
ся хирургических нитей, матриксов, протезов 
и пролонгированных лекарственных средств, а 
также в синтезе сополимеров и иных продуктов 
[1–3].
В данной работе гликолид синтезировали из 
70 % раствора гликолевой кислоты (ГК) со ста-
диями поликонденсации ГК и деполимеризации 
олигомера ГК до гликолида [4, 5] с последую-
щей очисткой гликолида от примесей и доведе-
ния его до справочной температуры плавления. 
Поликонденсацию проводили с 1 % ZnO, а на 
стадии деполимеризации в олигомерную массу 
добавляла 0,5–1,5 % Sb2O3. После в ходе экспе-
римента на стадии поликонденсации соотноше-
рис. 1.		Зависимость	концентрации	ВТМС,	
(2R)-бицикло[2,2,1]гепт-5-ен-2- 
ил(триметокси)силана	(эндо-продукт)	
и	(2S)-бицикло[2,2,1]гепт-5-ен-2-ил(-
триметокси)силана	(экзо-продукт)	от	
соотношения	исходных	компонентов
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ние ZnO изменялось от 0,5–1,5 % с шагом 0,5 %, 
а на стадии деполимеризации олигомера соотно-
шение Sb2O3 к массе олигомера составляло 1 %. 
В таблице 1 приведены данные по синтезу гли-
колида с изменением соотношения оксида цинка 
при поликонденсации гликолевой кислоты. 
С увеличением соотношения ZnO и неиз-
менным Sb2O3 в соотношении 1 % к олигомеру 
гликолевой кислоты выход гликолида уменьша-
ется. а температура плавления характерно не 
различается. 
В таблице 2 приведены данные по синтезу 
гликолида с изменением соотношения оксида 
сурьмы(III) при деполимеризации гликолевой 
кислоты. 
С увеличением соотношения Sb2O3 и неиз-
менным ZnO в соотношении 1 % к олигомеру 
гликолевой кислоты выход гликолида уменьша-
ется. а температура плавления характерно не 
различается. 
После, гликолид перекристаллизовывали 
в обезвоженном этаноле и сушили в эксикато-
ре под вакуумом. Вторая отчистка проходила в 
ацетоне, так как при использование данного рас-
творителя температура гликолида после очистке 
составляет 82 °С. Что соответствует справочным 
данным. Структуру гликолида подтверждали и 
иК спектрометрией. 
Подводя итоги проделанной работы можно 
утверждать, что увеличение соотношений ката-
лизаторов на стадиях поликонденсации и депо-
лимеризации только уменьшает выход гликоли-
да. 
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нефтеполимерные смолы (нПС) – это син-
тетические углеводородные олигомеры, полу-
ченные из побочных продуктов нефтеперера-
ботки, содержащих непредельные углеводороды 
[1]. Все нефтеполимерные смолы объединяются 
по типу сырья, из которого они получены. Вы-
деляют, алифатические смолы С5, которые полу-
чают полимеризацией фракции С5, в основном 
состоящей из, циклопентадиена , пиперилена, 
пентанов и изомерных пентенов. ароматиче-
таблица 1. Поликонденсация гликолевой кислоты
Катализатор на 
поликонденса-
ции ZnO, %
Выход гли-
колида, %
Температура 
плавления, °С
0,5 65 58–59
1,0 54 57–58
1,5 45 58–59
таблица 2. деполимеризация гликолевой кислоты
Катализатор на 
деполимериза-
ции Sb2O3, %
Выход гли-
колида, %
Температура 
плавления, °С
0,5 58 60–61
1,0 50 59–60
1,5 40 60–61
